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La presence invention est relative h la pr^parati n de disper- 
sions de corps fragiles , uniformgment disperses, dans un liquide ayant des 
preprint ^8 suspensives. 

Des corps fragiles , par exemple des gouttelettes ou des 
capsules qui ne supportent pas une press ion de rupture d^passant 500 g/cm^, 
pr^sentent des problfemes lorsqu'on veut les disperser dans un milieu 
liquide. On entend par pression de rupture la force graduellement appliqu^e, 
qui est n^cessaire pour determiner la rupture, divis^e par la section 
transversale du corps. Des corps fragiles de ce genre, quand ils sont 
sees, ont tendance k Stre extrSmement cassants* II est impossible de 
s^cher certains corps fragiles, coame par exemple ceux dans lesquels 
la gouttelette ou la parol changent de nature en cours de sdchage. Un 
melange direct par agitation des corps, humides ou sec, dans le milieu, 
lea endonmage et a un effet nuisible sur 1 'aspect de la dispersion 
termin^e. Ceci peut avoir de 1 ' importance quand les corps sont destines 

a produire un effet esth^tique. L ' endommagement m^canique de la 
parol de la capsule fragile peut avoir pour consequence maheureuse que le 
produit encapsuie peut passer dans le milieu liquide, Un tel endommagement 
va A I'encontre du but habitual de 1 'encapsulation, qui est de maintenir 
la mati^re encapsul^e de manifere qu'elle n'entre en jeu que lors de 
1 'utilisation de la dispersion, par exemple aprfes dissolution dans I'eau, 
ou de prot^ger la matifere encapsulSe de son environnement constitufi par 
le milieu liquide, comme par exemple dans le cas de mati^res de blanchi- 
ment ou de mati&res photosensibles . 

La preparation d'une dispersion uniforme de corps dans un 
liquide dou^ de propriet^s de suspension pr^sente figalement un problfeme. 
Une dispersion uniforme est une dispersion dans laquelle la probability 
qu'un faible volume de liquide contienne un cinrps disperse reste cons- 

tante dans la masse entifere du liquide et ne depend pas de 1 ' emplacement 
de ce faible volxime dans la masse du liquide. Le milieu liquide approprie 
doit posseder les proprietes de mise en suspension qui conviennent pour 
les corps specif iques qui doivent y Stre disperses, Des procedes de 
preparation de tels milieux comprennent par exemple une structuration 
micellaire interne ou une structuration par 1 ' incorporation d'une argile 
appropriee dans la preparation. On comprendra qu'une fois qu'un corps 
est en suspension dans un tel liquide, la position du corps n'est pas 
modifiee tant qu'on ne secoue pas ou qu'on n'agite pas le milieu. Aprfes 
melange par agitation, pour assurer la remise en position des corps 
en suspension en vue d'obtenir la charg uniforme requis de corps, 
ceux-ci se trouvent inevitablement endommages . 
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Or, un proc^d^ permet malntenant d'obtenlr une suspension 
unlfortne de corps fraglles dans un milieu suspensif liquide. 

La pr^sente invention a done pour objet un procSd^ de pr^pa- 
rat''ion d*une suspension stable de corps £ragiles , uniform^tnent disperses 
dans un milieu de suspension liquide, selon lequel les corps sont entrai- 
n^s dans un v^hicule liquide pour donner un melange qui est introduit 
en mime temps que le milieu dans un receptacle* 

Les corps fragiles peuvent ^tre pr^par^s d'une mani&re quel- 
conque, Des corps fragiles typlques sont des capsules renfermant un 
liquids. Des liquldes typiques constituant la mati&re encapaul^e sont 
les huiles min^rales , des huiles essentielles , des solutions d'un 
germicide ou d'un detergent ou des agents aromatisants « La mati&re 
d' encapsulation peut Stre un polym&re filmog^ne hydrosoluble , comme 
par exemple l*alcool polyvinyl ique , un polym&re naturel ou synth6tique, 
ou une gonme, par exemple la gelatine ou le carraghenane . 

Les milieux de suspension liquides peuvent ^tre pr£par£s 
d'une mani&re quelconque. Des milieux liquides typiques sont les 
compositions d^tergentes liquides servant au lavage de la vaissellei les 
sharepooings ou les bains moussants, les huiles mlnfeales , les agents de 
conditionnement des tissus et les apprSts pour les textiles. Toutefois, 
le milieu est structure, son seuil d'^coulement est parfaitement limits 
et son pouvoir de mise en suspension est limits de fa^on correspondante . 
Un seuil d'^coulement du milieu de suspension de plus en plus ^lev^ 
correspond h une difference admise de plus en plus eiev^e entre la 
density du milieu et la density des gouttelettes en suspension* L' expres- 
sion donnant la difference de density admise est la suivante : 

o& : densite apparente de la gouttelette ou capsule en suspension* 

* densite du milieu de suspension* 
d « diam^tre de la gouttelette ou capsule en suspension* 
R ^ seuil d^ecoulement * 
g «= acceleration due k la pesanteur* 
(en unites appropri^es) • 

La quant it e de corps char gee dans le milieu peut bien 
entendu verier selon les proprietes demandees h la dispersion finale* 
La charge peut Stre determinee par lea effets techniques i obtenlr lors 
de 1 'utilisation des corps. La charge peut ^tre determinee par 1 'aspect 
desire; par exemple on obtient un aspect "fortement ccupe" quand 3 ou 
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4 capsules de 3 n de dlamfetrc aont en dispersion dans 1 cm^ de milieu 
transparent et un aspect "vacant" quand une seule capsule de 3 ram de 
diamfctre est en dispersion dans 1 cm^ de milieu transparent. 

X* introduction siimiltan^e des corps et du milieu permet 
d'obtenlr une dispersion sensiblement unlforme. Le v^hicule liquide doit 
fetra inerte vls-&-vls des corps qu'il entralne et ne dolt pas affecter 
le milieu d'une mani^re quelconque qui serait nuisible pour la composi- 
tion finle, cette caractfcistique concernant 1 'aspect et/ou les propri€- 
t^s techniques. Le vttlcule liquide peut Stre une forme l^gferement dilute 
du miliw liquide, compatible avec le milieu liquide mais ne poss^dant 
pas de propri^t^s de suspension* 

Le v^hicule liquide doit avoir une viscosity telle qu'll 
serve d 'amort Isseur pour les corps et 11 doit ^galement les lalsser 
s'accumuler dans une mesure suffisante pour les entralner dans le milieu 
avec un taux de chargement raisonnable. La pr^sente invention peut Stre 
appliqu^e.^ des corps, par exemple des capsules ou des gouttelettes , 
plus lagers ou plus lourds que le v^hicule fluide; on prfiffere gto^ralement 
les gouttelettes plus lourdes car elles sont plus faclles ^ charger daaa 
im T^hicule fluide. La density et la viscosity de ce dernier doivent Stre 
telles que la vitesse finale des corps qui tombent (ou s'€lfevent) dans 
le fluide sous I'effet de la pesanteur, solt assez ^lev^e pour faclliter 
le chargement. Des vlscosit^s typlques sont comprises entre 2 et 
100 centipolses, de pr4f€rence entre 5 et 30 centipoises, avec des densitea 
diff^rntde celles des corps de 0,02 a 0,05 g/cm^, (La vitesse finale 
de capsules de 3 mm de diam&tre lorsque la viscosity est de 5 centipoises 
et la difference de density de 0,05 g/cm^ est de 2,5 cm/sec; lorsque 
la viscosity est de 50 centipoises et la difference de density de 0,02 g/cm^ 
cette Vitesse est de 0,2 cm/sec). L' introduction simultan^e des corps 
entratn^s par le v^hlcule liquide et du milieu liquide est avantageusement 
effectu^e par 1 'application de falbles presslons k chacun des liquldes. 
Des appareils de mesure r&glent les quantit^s relatives de corps dans le 
vehicule liquide et dans le milieu liquide. Avantageusement, les corps i 
dlsperser sont places dans un recipient ferm^ rempll de vghicule liquide. 
Lorsqu'une quantity supplements ire de vfihlcule liquide est refouiee par 
une pompe dans la partle super leure (ou infer leure) du recipient, les 
corps sont entralnes par le vehlcule liquide h travers un tube prevu 
au fond (ou au sonmet) du recipient, le diam&tre de ce tube devant §tre 
au moins le double de celul des corps fraglles . L'extr€mite du tube 
dans lequel circulent les capsules est de preference c ncentrique par 
rapport & un plus grand tube dans lequel le milieu liquide de suspension 
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est re£oul^. On prfiffere que les sens de circulation aoient identlquee. 
Les debits relatifs des c rps et du milieu de suspension liquide peuvent 
Stre c ntr3l6s en ajustant les vitesses relatives des pompes refoulant 
le.v^hicule liquide et le milieu liquide. 

La formation d'une dispersion uniforme est une fonction du 
dispositif d^crit^ la stability de la dispersion est une fonction des 
propri^t^s physiques du milieu de suspension, 

Le proc^d^ d^crit cl-dessus a encore pour avantage de 
donner des dispersions poss^dant un degr^ d*a6ratlon 6tonnamment 
10 faible. 

Bten que les exemples donnas ci-dessous se rapportent h 
des applications dans le domalne des prodults 2l laver la vaiselle, ces 
exemples aont donnas h tltre illustratif et non llmitatif . On peut mettre 
en oeuvre la pr6sente invention pour preparer des dispersions uniformes 
15 stabl es de corps fragiles dans un liquide quelconque qui est structure 

quand la dispersion est pr^parde, ou qui devient structure, par exemple 
par refroidissement et formation d'un gel, avant que les corps disperses 
pulssent se d^poser en une quantity notable. Des applications dans des 
domalnes^autres que celul des detergents comprennent 1 ' incorporation de 
corps/aromatis^s et/ou color^s dans les crimes glac^es , les boissons 
obtenues k partir de fruits presses ou les preparations pour salades , 
D'autres applications comprennent les corps color^s dans des shampooings 
contenant, par exemple, des agents de conditionnement du cheveu, des 
corps color6s dans les pStes dentifrices ou dans un vernis k ongles. 
2^ va maintenant d^crlre 1' invention k I'aide d'exemples. 

Exemple 1 

Le present exemple concerne un proc^de de preparation d'une 
suspension stable de capsules fragiles d'un diamfetre de' 3 mm ayant une 
densite apparente de 1,11 g/cm^ dont la parol est en Methocel (marque 
de fabrlque depos^e) renfermant un melange de dloxyde de titane et de 
parafflne liquide, k raison de 1 capsule par cm^ de milieu dans un 
milieu liquide structure par de I'argile d'une denslte de 1,12 g/cm"^ 
ayant la composition suivante, convenant pour le lavage de la vaisselle. 
^1^1 % en polds 

35 'benzfene sulfonate de sodium (groupe alkyle en Cg-C^^^) 11,1 

oiefine sulfonate de sodium (en C-, - C- 16 7 

1^ 1 o * 
monoethanol amide du coprah 5 5 

xylene sulfonate de sodium 5 q 

40 I^ponite S (marque depos^e) 1^0 



20 



30 
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sulfate et chlorure de s dium 5^0 
acide citrique 

51.7 



100,0 

Les capsules ci-dessus ,mouilldes avec une solution a 10% de 
sulfate de sodium aprfes stockage, sont plong^es dans un recipient k 
fond conique de 250 cm^ comportant un tube pour l*dvacuation de I'air 
et contenant environ 100 cm^ de v^hicule liquide d'une density de 1,07 
et d'une viscosity de 10 centipoises. La composition du liquide est 
la suivante : 

% en poids 

alkyl benzfene sulfonate de sodium (groupe alkyle en 

Cg-C^3) 2.8 

ol^fine sulfonate de sodium en C,, - C,, AO 

14 16 ^ 
mono^thanol amide de coprah 1^4 

xylfene sulfonate de sodium 

ur^e 

sulfate et chlorure de sodium 



1,3 
0,5 
5,3 



acide citrique 0,3 

84,2 



eau 



100 ,0 

A I'aide d'une pompe, on remplit le recipient de v^hicule 

liquide, on obture le tube d'^vacuation de I'air et on ouvre un tube de 

7 nm de diamfetre qui est fix6 k la base du recipient. On introduit dans 

ce recipient une nouvelle quantity de v^hicule liquide, k I'aide d'une 

pompe, k raison d' environ 4 cm /min, et un courant dense de capsules 

dans le v^hicule liquide (contenant environ 40% de capsules, en volume) 

quitte la base du recipient. L'extr^mit^ du tube de 7 ram de diamfetre 

est concentrique par rapport au tube de 25 mm de diam^tre. Le tube le 

plus gros eat destine au milieu liquide circulant k une Vitesse 
3 

d 'environ 100 cm /min. Les capsules quittent le tube de 7 mm de diamfetre 
et passent dans le milieu liquide k raison d' environ 100 capsules /min. 

M&me si les capsules sont rompues par une force aussi 
faible qu'un poids de 2 g, on constate que les d^gEts atteignent moins 
de 1 capsule par litre. Les capsules sont uniform^raent dispers^es et la 
dispersion finale est stable pendant au moins 6 mo is sans effet sur 
les propria tds des capsules. 
Exemple 2 

Get exemple concerne un proc^dd de preparation de disper- 
sions stables de capsules de 2 mm, ayant une density apparente de l,13g/cm^ 
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t dont la parol est c nstitu^e par un gel de cazra^wnane m dif par de 
goome de car ube, le pr dult encapsul^ ^tant un melange de bioxyde de 
titane et de parafflne liqulde, h raison de 4 capsules par cm de milieu, 
dans un milieu structure par de I'arglle d'une density de 1,12 g/cm 
et ayant la composition suivante, ce produit 6tant destine aulavage de 
la vaisselle : 



% en poids 



alkyl benzene sulfonate de sodium(groupe alkyle en 



C3 - €^3) 11.1 

10 ol^fine sulfonate de sodium en C^^ - C^^ 16,7 

mono^thanolamide de • coprah 5,5 

xylene sulfonate de sodium 5,0 

urte 2 ,0 

laponite S (marque de fabrique dSpos^e) 1,0 

15 sulfate et chlorure de sodium 5 ,0 

sulfate de potassium I3O 

aclde citrlque 1^0 

eau 51^ 



100,0 

20 Les capsules c i-des sua, mou lilies par une solution a 5% de 

chlorure de potassium apr^s leur stockage sont plong^ea dans un reci- 
pient d'une contenance de 250 cm^ , h fond con ique, muni d'un tube 
d'^vacuation de I'air et contenant environ 100 cm^ de v€hicule liquide 
d'une density de 1,07 et d*une viscosity de 30 centipolaes. La compo- 

25 8 it ion du liquide est la suivante : 

7o en poids 

alkyl benzfene sulfonate de sodium (groupe alkyle 

. 0^3) 2,8 

oI£flne sulfonate de sodium en C, ^ - , 4 2 

14 16 » 
30 mono^thanolamide de coprah 1,4 

xyltoe sulfonate de sodium 1^3 

0,5 

sulfate et chlorure de sodium 4^3 
sulfate de potassium 1^0 
35 aclde citrlque 0,3 

84.2 
100,0 

On remplit le recipient de v^hicule liquide a I'aide d'une 
p mpe, on bture le tube d* Evacuation de I'alr et on ouvre un tube de 
40 7 mm de dlamfetre fix6 h la base du recipient. On introdult une nouvelle 
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<ju*ntlt« de vihlcule liqulde dans le recipient d une cadence d< environ 
50 cm /win et un c urant dense de capsules dans le v*hlcule liqulde 
(contenant environ UOt de capsules en v lume) qultte la base du 
recipient. L'cxtrfelc* du tube de 7 mm de dlamfetre est concentrlque 
par rapport i un tube de 25 m de dlamfetre. Le tube de plus grand 
dlamfetre est destin* au milieu liqulde qui clrcule & une Vitesse d'envlron 
120 cm /mln, Les capsules qulttent le tube de 7 mm de dlamfetre et 
passent dans le milieu liqulde fe une cadence d'envlron 480 capsules /minute. 
Kxeatple 3 

Le present exemple concerne un procSdg de preparation de 
dispersions stables de capsules de 5 mm de dlamfetre et d'une density 
apparente de 1,07 g/cm^, dont I'enveloppe en alcool polyvlnylique 
(Elvanol 52-22 marque de fabrique d«pos6e) est renforc^e par reticulation 
avec du borax, le prodult encapsulfi 6tant de 1 'essence de citron, fe ralson 
de I capsule par 2 cm dana un llquide structure micellalre d'une density 
de 1,075 ayant la composition sulvante obtenue cornne dgcrit dans 
la demande de brevet frangais n«71 23353 d^posee le 25 Juin 1971 
par la d0manderefl8e, et convenant pour le lavage de la vaisselle 

% en potds 

prodult de condensation du lauryl sulfate de sodium 
et de 3 voles d'oxyde d'^thylfene 27,6 
alcool laurylique 34 
phtalate de dibutyle 2,0 
chlorure de sodium 9^q 
€thaaol 2 g 



eau 



52,4 



100,0 

Les capsules cl-dessus mouill^es par une solution 2i 5% de 
sulfate de sodium apr&s stockage sont plongfies dans un recipient h, fond 
conique de 250 cm^ , poss^dant un tube d' Evacuation de I'alr et contenant 
environ lOO cm de v^hicule liquide d'une density de 1,03 g/cm^ et d'une 
viscosity de 35 centipoises. 

La composition du v^hicule liquide est la suivante : 

% en poids 

produit de condensation de 1 mole de lauryl sulfate de 
sodium et de 3 moles d'oxyde d' Ethylene 8 
alcool laurylique 0^5 
^thanol 5 
eau 81^5 
chlorure de sodium 5 

100 ,0 
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On rempllt le recipient de v^hlcule liquide h I'alde d'une 

pompe« on obture le tube d' Evacuation de l*alr et on ouvre un tube de 

11 mm de dlatn^tre sltuiS & la base du recipient. On introdult une 

nouvelle quantity de v^hlcule flulde dans le recipient h une cadence 
3 

5 environ 17 cm /mln et un courant dense de capsules dans le vEhicule 

1 iquide (contenant environ 407, de capsules en volume) quitte la base 

du recipient. Lfextrtoit^ du tube de llnim de diamfetre est concentrique 

par rapport au plus grand tube de 40 mm de diam&tre. Le plus grand 

tube est destine au milieu liquide qui y circule h une vltesse d' environ 
3 

10 180 cm /min. Las capsules sortent du tube de 11 nan de diam&tre et 

pas sent dans le milieu liquide & une cadence d' environ 100 capsules /mini!" - 
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1. Proc««|« de preparation d'une suspensipn stable de corps 
fragil.B uniformfoent diapers*, dans un milU^ Uqulde de suspension, 
ce procddfi fitant caract:6rl.« par la fait qua Ua corps aont entraln^s 
dans un v^hicule liquid. p<n.r eonstltuer un ««lange qui est introduit 
conJolt,teiaent avec le milieu dana un receptacle. 

2. Proc«d« salon la revendlcatlon 1, caractfiris6 par le fait 
qu'on a oonfere des proprKt*. de suspension au milieu Uqulde par 
addition d'une argile. 

3. Proc«d« aelon I'une queleonque des revendications prdcSder. 
tea. caract«ris« par le fait qua I. v«hieule Uqulde a «,^e viscoslte 

de 2 i 100 centipolaaa at una denaittf de 0,02^.05 g/an^ . 

4. Proced* aelon I'une queleonque dea revendications pr6ce- 
dentes. caracterl.6 par le f.lt que lea corp. .ont des capsules dans 
lesquelles un poly«*re fllmogin. hydro.oluble constltue la matifere 

d ' encapsulat ion . 

5. Proced« selon I'une queleonque des revendications 1^3, 
caracterlse par le Ui% que lea corp. aont des capsules dans lesquelL s 
un polymfere ou une goimse naturelle ou synthfitlque constituent la 

mat lire d' encapsulat Ion. 

6. Proc«d« selon I'une queleonque des revendications 4 ou 5. 
ear«ct«rtsi par le fait que la capsule contlent une huUe mlnerale a 
tltre de matl£re eneapaultf^. 

7. Proc«d< aelon I'une queleonque des revendications prdce- 
dentes caract^rise par la fait que le milieu Uqulde est un detergent. 



